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Abstract: 

DE 3339490 A 

A finely dispersed charge material, for prodn. of composite materials or cermet contg. oxygen-free 
refractory metal cpds. and binder metals, is recovered by a plasma chemical process involving feeding 
the starting components into a low temp, nitrogen plasma stream and then condensing the reaction 
product. 

The starting components (A), for recovery of oxygen-free refractory metal cpds., are materials which 
form Gp. IV and V transition metal (carbo-)nitrides in the plasma stream. The starting components (B) 
for recovery of binder metals, are metals or metal cpds. which do not form (carbo-) nitrides in the 
plasma stream and are fed into the plasma stream 10 power -7 - 0.1 sec. after the starting components 
(A). 

USE/ AD VANTAGE - Useful for the powder metallurgical prodn. of composite material or cermet 
articles and for the prodn. of heat resistant coatings. A homogeneous product is obtained by a simple and 
efficient process. The starting components require no additional preparation and can be used in the form 
of volatile metal cpds. The delay in feeding starting components (B) ensures that the binder metal 
condense onto already formed (carbo-)nitrides to obtain non-agglomerated binder metal-coated particles. 
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DE 3339490 C 

A finely dispersed charge material, for prodn. of composite materials or cermet contg. oxygen-free 
refractory metal cpds. and binder metals, is recovered by a plasma chemical process involving feeding 
the starting components into a low temp, nitrogen plasma stream and then condensing the reaction 
product. 

The starting components (A), for recovery of oxygen-free refractory metal cpds., are materials which 
form Gp. IV and V transition metal (carbo-)nitrides in the plasma stream. The starting components (B) 
for recovery of binder metals, are metals or metal cpds. which do not form (carbo-) nitrides in the 
plasma stream and are fed into the plasma stream 10 power -7-0.1 sec. after the starting components 
(A). 

USE/ADVANTAGE - Useful for the powder metallurgical prodn. of composite material or cermet 
articles and for the prodn. of heat resistant coatings. A homogeneous product is obtained by a simple and 
efficient process. The starting components require no additional preparation and can be used in the form 
of volatile metal cpds. The delay in feeding starting components (B) ensures that the binder metal 
condense onto already formed (carbo-)nitrides to obtain non-agglomerated binder metal-coated particles. 
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Pruf ungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(g) Verfahren zur plasmachemischen Gewinnung eines f eindispersen Beschickungsguts 

Verfahren zur plasmachemischen Gewinnung eines f ein- 
dispersen Beschickungsguts fur Verbundwerkstoffe bzw. 
Hartmetalle. enthaltend sauerstofffreie schwerschmelzbare 
Metallverbindungen und Bindemetalle, schlieSt eine Einfuh- 
rung der Ausgangskomponenten in den Strom eines Nieder- 
temperatur-Stickstoff plasmas unter einer gleichzeitigen 
Vermischung des Reaktionsgemisches und eine darauffol- 
gende Kondensation der Reaktionsprodukte ein. Dabei ver- 
wendet man als Ausgangskomponenten zur Gewinnung von 
sauerstofffreien Metallverbindungen Stoffe, die im Strom 
eines Niedertemperatur-Stickstoff plasmas Karbomtnde 
und/oder Nitride der Obergangsmetalle aus der IV. und der 
V. Gruppe des periodischen Systems bilden, als Ausgangs- 
komponenten zur Gewinnung von Bindemetallen Metalle 

. bzw. Metallverbindungen verwendet werden, die keine Ni- 

mf tride bzw. Karbonitride im Strom eines Niedertemperatur- 

^ Stickstoffplasmas bilden, wobei die Komponenten, die zur 

O Gewinnung von Bindemetallen verwendet werden, in den 

l> Strom eines Niedertemperatur-Stlckstoffplasmas mit einer 

T Verzogerung von 10-7 bis 1(H s eingef uhrt werden. 
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VERFAHREN ZUR PLASMACHEMISCHEN GEWINiffUWG EINES 
FEIETDISPERSEN BESCHICKUtfGSGUTS 

PATENTANSPRUCHE • 

1. Verfahren zur plasmachemischen Gewinnung eines 
5 f eindispersen Beschickungsguts fur Verbundwerkstoff e 
bzw. Hartmetalle, enthaltend sauerstoff reie schwer- 
schmelzbare Metallverbindungen und Bindemetalle, durch 
Einfflhrung der Ausgangskomponenten in den Strom eines 
ITiederteraperatur-Stickstoffplasmas unter einer gleich- 
10 zeitigen Vermischung des Reaktionsgemisches und durch 

darauffolgende Kondensation der Reaktionsprodukte, d a 
durch gekennzeichnet, dass 

- als Ausgangskomponenten zur Gewinnung von sauer- 
stoff reien schwerschmelzbaren Metallverbindungen Stoffe 

15 verwendet werden, die im Strom eines Niedertemperatur-r 
Stickstoffplasmas Karbonitride und/oder Nitride der 
Ubergangsmetalle aus der IV. und der V.Gruppe des perio- 
disc hen Systems bilden; 

- als Ausgangskomponenten zur Gewinnung von Binde- 
20 metallen Metalle bzw. Metallverbindungen verwendet wer- 
den, die keine Nitride bzw. Karbonitride im Strom eines 
Niedertemperatur-Stickst off plasmas bilden; 
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- die Ausgangskomponenten, die zur Gewinnung der 
Bind erne tall e verwendet werden, in den Strom eines Nieder- 
temperatur-Stickstof fplasmas mit einer VerzSgerung von 
10~^ bis 10"" 1 s eingefuhrt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch l f dadurch 
gekennzeichnet, dass als Ausgangsstof f e , 
die ira Strom eines Niedertemperatur-Stickstof fplasmas 
Karbonitride der Ubergangsmetalle bilden, eine Kohl en- 
was s erst of f verb indung sowie mindestens einer der Stoffe, 
der aus einer Gruppe gewahlt wird, bestehend aus Titan, 
Zirkon, Hafnium, Niob, Tantal, Vanadium, Chlorid bzw. 
Oxid der genannten Metalle verwendet werden. 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, da- 
durch gekennzeichnet, dass als 
Kohlenwasserstoffverbindung Methan, Butan, Propan bzw. 
Benzin verwendet wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dass als Ausgangs stoffe, 

die in einem Niedertemperatur-Stickstof fplasma Nitride der 
Ubergangsmetalle bilden, mindestens einer der Stoffe ver- 
wendet wird, der aus einer Gruppe gewahlt wird, be- 
stehend aus* Titan, Zirkon* Hafnium, Niob, Tantal* Vana- 
dium, Chlorid der genannten Metalle. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dass als Metalle bzw« 
deren Verbindungen, die keine Nitride bzw. Karbonitride 
im Strom eines Niedertemperatur-Stickstof fplasmas bil- 
den, mindestens einer der Stoffe verwendet wird, der aus 
einer Gruppe gewahlt wird, bestehend aus Wolfram, Blolyb- 
dan, Eisen, Nickel, Kobalt, Kupfer, Chlorid, Oxid bzw. 
Karbonyl der genannten Metalle. 

6. Verfahren nach einem der AnsprQche 1, 2, 4, 5 f 
dadurch gekennzeichnet, dass bei 
der Anwendung als Aus gangs koraponen ten von Metallchlori- 
den in den Strom des Niedertemperatur-Stickstof fplasmas 
zusatzlich Wasserstoff eingefuhrt wird. 
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Verfahren zur plasmachemischen Gewinnung eines 
feindispersen Beschickungsguts 

Die vorliegende Erfindung betriff t das Gebiet der Pulver- 
metallurgie und insbesondere Verfabren zur plasmachemi- 
schen Gewinnung eines feindispersen Beschickungsguts 
fur Verbundwerkstoff e bzw. Hartmetalle, das sauerstoff- 
freie schwerschmelzbare Metallverbindungen und Binde- 
metalle enthSlt. 

Das feindisperse Beschickungsgut , enthaltend sauer- 
stoff reie schwerschmelzbare Metallverbindungen und 
Bindemetalle, kann im Maschinenbau, in der chemischen, 
Uhren- und Schmuckwarenindustrie zur Herat ellung von 
verschleissfesten Hochtemperaturerzeugnissen und dis- 
persverfestigten Werkstoff en nach Verfahren der Pulver- 
metallurgie verwendet werden, die bei erhBlrten Tem- 
peraturen in aggressiven Medien arbeiten. 

Das feindisperse Beschickungsgut, enthaltend sauer- 
stoffreie schwerschmelzbare Metallverbindungen und Binde- 
metalle. kann auch zur Herst ellung von ein- bzw. mehr- 
schichtigen hitzebestandigen Uberziigen auf verschiede- 
nen Erzeughissen verwendet werden, die auf vielen Ge- 
bieten der Technik zum Einsatz kommen. 

Das feindiBperse Beschickungsgut, enthaltend sauer- 
st off reie Metallverbindungen und Bindemetalle, kann auch 
zur Erzeugung von wolf ramfrei^n Hartmetallen und 
Schneidwerkzeugen verwendet werden* 

Die bekannten Verfahren zur Gewinnung eines fein- 
dispersen Beschickungsguts sind in der Regel die zwei- 
stufigen, wobei man in der ersten Stufe die Ausgangs- 
pulver herstellt und in der zweiten Stufe durch eine 
mechanische Bearbeitung eine Mischung erzeugt. Das auf 
diese Weise gewonnene Beschickungsgut weist eine iJihorao- 
gene Zusammensetzung auf und ist durch Beimengungen ver- 
schmutzt, wodurch die GUte der aus diesem Beschickungs- 
gut hergestellten Erzeugnisse wesentlich vermindert wird. 

Es ist zum Beispiel ein Verfahren zur Gewinnung vom 
Beschickungsgut bekannt, enthaltend Metalloxide und 
-nitride sowie freie Metalle, bei dem Pulver von Metall- 
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oxyden und -nitriden und Pulver von freien Metallen 
zerkleinert und in einer Miihle in Stickstoff- bzw. 

Argonatmosphare im Laufe von mehreren lagen oder sogar 
Wochen vermischt werden (US-PS 3502447). 

Der Zerkleinerungs- und Vermis chungsvorgang in einer 
MUhle ist zeit- und arbeitsaufv/endig und es ist nicht 
mBglich, ein der Zusammensetzung nach homo- 
genes Beschickungsgut mit PartikelgrSssen unter einem 
Mikrometer zu erhalten. Eine Inhomogenitat des Beschik- 
kungsgutes und ein unzure ichender Zerkleinerungsgrad von 
Partikeln bewirken eine Herabsetzung der mechanise hen 
Eigenschaf ten von Erzeugnissen, die aue diesem Be- 
schickungsgut hergestellt werden # 

Zur Zeit werden oft plasmachemische Verfahren zur 
Gewinnung von einzelnen Komponenten des Beschickungs- 
gut s fur Verbundwerkstoffe bzw. Hartmetalle in Form von' 
f eindispersen Pulvern angewendet. "Das Vorhandensein 
einzelner Komponenten in Form von f eindispersen Pulvern 
in der Zusammensetzung des Beschickungsguts ermSglicht 
eine Steigerung der physikalisch-mechanischen und physi- 
kalisch-chemischen Eigenschaf ten der daraus hergestell- 
ten Erzeugnisse. 

Es ist unter anderen ein Verfahren zur Gewinnung 
eines f eindispersen Beschickungsguts bekannt, ent- 
haltend Ubergangsmetallnitride, durch Bearbeitung von 
Metallhalogeniden im Strom eines Ni e der temp era t ar- 
WasB erst off plasmas im Gegenwart von Stickstoff bzw* 
Aramoniak (US-PS 3429661). Bei der Anwendung dieses Ver- 
fahrens erhitzt man einen Waeserstof f strom bis auf eine 
Temperatur von 3500 K in einer Bogenentladung und fuhrt 
danachin den Strom Stickstoff und Metallhalogenide mit 
Hilfe eines Transport gases und zwar Argons ein, Im Er- 
gebnis einer Umsetzung zwischen Halogeniden und 

Wasserstoff bzw. Stickstoff bei hohen Temperaturen er- 
hSlt man feindisperse Pulver der Ubergangsmetallnitride 
mit Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,07 jum. Die Aus- 
beute an f eindispersen Pulvern betragt 90 bis 93#. 
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Nach diesem Verfahren kann man Nitride von Uber- 
gangsmetallen der IV. und der V.Gruppe des periodiechen 
Systems in Form eines f eindispersen Pulvers mit Partikel- 
grSssen von 0,01 bis 0,07 jum gewinnen. 

.Das genannte Verfahren gibt ^edoch keine Moglichkeit 
bei einer einzigen Plasmatemperatur Nitride von Ubergangs 
metallen mit dera verschiedenen chemischen Aufbau zu ge- 
winnen; bei der angegebenen Temperatur der Synthese ent- 
stehen nur Nitride von Typ Ta 2 N und NbgN, wShrend Nitri- 
de von Typ TaN und NbN nur im Ergebnis einer zusatzli- 
chen Pulverbearbeitung im Stickstof f strom bei einer Tem- 
peratur von 973 bis 1073 K zu gewinnen sind. 

Es ist auch ein Verfahren zur Gewinnung von fein- 
dispersen Pulvera der Nitride und deren fester LSsungen 
durch Verdampfung der aus den ent spree benden Metallen 
hergestellten Elektroden in einem Lichtbogen in der 
Stickstoff atmosphere, deren Druck 2 bis 7 atfl betragt, 
bekannt, (GB-PS 1 357 418> DieBes Verfahren zeichnet sich 
durch eine hohe Ausbeute an Nitriden bzw. deren festen 
LSsungen (97-98% vom theoretischen Wert) und kleine 
Partikelabmessungen (0,001-0,01 jum) bus. Doch dieses 
Verfahren ermSglicht die Gewinnung von nur feindisperser 
Pulvemvon Nitriden bzw. deren festen LSsungen; ausser- 
dera ist das Verfahren energieaufwendig und wenig 
leistungsfahig . 

Es ist ein Verfahren zur Gewinnung feindisperser 
Pulver von Titankarbonitrid durch Wasserstof freduktion 
von Titantetrachlorid urid thermische Kohlenwasserstoff- 
zersetzung im Stickstoffplasma bekannt "Plasmachemi- 
sche Reaktionen und Prozesse" ("Plazmotekhnicheskie 
reaktsii i protsessy w ) von Troitsky V.N. , Grebtsov B.M. , 
Doraashnev I. A. , Gurov S.V. , Moskau, "Nauka" , 1977# 
S. 26-49). .Nach diesem Verfahren wird Stickstoff in 
einer UHF-Entladung bis auf eine mittlere Massentempera- 
tur von 3000 bis 5000 K erhitzt. Titantetrachlorid wird 
mit gasf Srmigen Kohl en wasserstof fen und Wasserstoff ver- 
mischt und in den Strom eines Stickstof fplasmax einge- 
fiihrt, dabei entsteht Karbonitrid, das ein feindisperses 
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Pulver mit Partikelabmessungen von 0,03 bis 0*04 pm dar- 
stellt. Die Reaktionsprodukte enthalten aber Beimengun- 
gen von freiem Kohlenstoff . 

Samit existieren mehrere Verfahren zur Gewinnung 
5 f eindisperser Pulver von schwerschmelzbaren Verbindungen 
fiir Verbundwerkstoff e und Hartmetalle. 

Es ist ein Verfahren zur Gewinnung von feindisper- 
sen Metallpulvern bekannt, das eine Verdampfung von grob- 
dispersen Ausgangsmetallpulvern in einem Jfiedertempera- 

10 turplasma und eine darauff olgende Kondensation der 
Metallpulver auf einer gekuhlten Wand beinhaltet 
(PR-PS 2 154 949). Gemass diesera Verfahren fiihrt man 
die Ausgangspulver mit Hilfe einer gekdhlten Dttse in 
den zentralen Plasmabereich ein, wodurch eine schnelle 

15 und vollkommene Verdampfung sichergestellt ist. Eine 
Pulverkondensation wird auf der Oberflache einer ge- 
kuhlten Wand erzielt, die parallel zum Plasmastrom an- 
geordnet ist, wobei der Temperaturgradient in der Gas- 
phase, der von der Oberflache der gekilhlten Wand weg 

20 gemessen wird, mehr als 10^K/cm betragt. Dadurch wer- 
den feindisperse Metallpulver erzeugt. 

Die bekannten Verfahren zur Gewinnung von feindis- 
persen Pulvers in Stromen eines Niedertemperaturplas- 
mas erraSglichen es somit, einzelne Komponenten des Be- 

25 schickungsguts fiir Verbundwerkstof f e bzw. Hartmetalle, 
d.h. entweder feindisperse Pulver von Metallnitriden 
bzw. -karbonitriden oder feindisperse Pulver von reinen 
Metallen zu erhalten. 

Doch zur Gewinnung eines Beschickungsguts fOr Ver- 

30 bundwerkstoff e bzw. Hartmetalle, das feindisperse Pulver 
von schwerschmelzbaren Verbindungen und Bindemetallen 
enthalt, ist deren lange Vermischung erf orderlich. Dabei 
ist es infolge einer Neigung der f eindis- 
perser Pulver zur Aggregatbildung unmoglich, homogene 

35 Kischungen durch Vermischung im Laufe sogar von Dutzen- 
den und mehreren Dutzenden von Stunden zu erhalten* 

Der genannte Nachteil ist in dem bekannten Ver- 
fahren zur Gewinnung von f eindispersen Beschickungsgut- 
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pulvem auf der Grundlage von schwerschmelzbaren Ver- 
bindungen und Bindemetallen beseitigt, wonach durch 
Verdampfung in einem Lichtbogen mit einer hohen Inten- 
sitfit einer Anode- Elektrode, die aus den entsprechen- 
den Ausgangsstoffen hergestellt worden ist f die Gewin- 
nung feindisperser Pulver von schwerschmelzbaren Ver- 
bindungen und Bindemetallen mit deren Vermischung ver- 
einigt ist (US-PS 3 892 644). 

Das bekannte Verfahren belnhaltet folgende 

Stuf en • 

- Vermischung der Ausgangspulvermaterialien mit Kohlen- 
stoff ; 

- Vermischung der erhaltenen Mischung mit einem fltissi- 
gen Bindemittel (Polymerharz) ; 

- Elektrodenerzeugung durch Extrusion; 

- Polymerisation des Bindemittels bei einer Temperatur 
von 523 K im Laufe von 2 Stunden bzw. im Gegenwart 
eines Katalysators bei einer Temperatur von 293-373 K; 

- ElektrodenrSstung bei einer Temperatur von 1173 K; 

- Einfiihrung der Ausgangsstoff e in Form einer Anoden- 
elektrode in einen Lichtbogenreaktor; 

- Zundung eines Lichtbogens mit einer hohen Intensitat 
zwischen der Anode und einer Wolfram- bzw. Kohlen- 
stoffkatode in einer nicht oxydierenden Atmosphare 
und Verdampfung des Anodenmaterials, in deren Ergeb- 
nis eine chemische Umsetzung zwischen den Hetall- 
verbindungen und dem Kohlenwasserstof f unter Bildung 
von Karbiden bzw* anderen schwerschmelzbaren Verbin- 
dungen und Bindemetallen zustande kommt; 

- Kondensation der schwerschmelzbaren Verbindungen und 
Bindemetalle in verschiedenen Bereichen des Plasma- 
strahls und Vermischung der Mischungskomponenten, 
d.h. der Partikeln von schwerschmelzbaren Verbindun- 
gen und Bindemetallen. 

Das bekannte Verfahren ermSglicht es, homogene fein- 
disperse Mischungen von Pulvern auf der Grundlage 
schwerschmelzbarer Verbindungen und Bindemetalle mit 
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Partikelabmessungen 0,01 bis 0,1 fum zu erhalten. Dabei 
kann man die Partikelabmessungen xn einem bestimmten 
Bereich durch eine Anderung des Elektrodendurchmessers 
und der Kilhlbedingungen andern. Dadurch kann man aus 
den angegebenen Pulvermischungen nach Verfahren der 
Pulvermetallurgie Erzeugnisse mit hohen mechanischen 
Eigenschaf ten herstellen. 

Dieses bekannte Verfahren beinbaltet ^edoch einen 
komplizierten Prozess der Elektrodenherstellung aus 
pulverfSrmigen Ausgangsmaterialien, der in mehreren 
Stufen durchgefuhrt wird. Dies erschwert die Ausar- 
beitung einer kontinuierlichen Technologic zur Gewin- 
nung von f eindispersen Mischungen. Ausserdem lasst die 
ausgearbeitete Technologic der Elektrodenherstellung 
als Ausgangsmaterialien keine hochflGchtige Verbindun- 
gen verwenden, zu denen zum Beispiel sole he billige 
und zugangliche Verbindungen wie Chloride von Uber- 
gangsmetallen gehSren. 

Im bekannten Verfahren entstehen schwerschmelz- 
bare Verbindungen und Metalle in verse hiedenen Berei- 
chen eines Plasmastrahls. Wenn man die Neigung fein- 
disperser Pulver zur Agglomeratbildung berticksichtigt , 
soil dies eine Bildung einzelner Aggregate, die vor- 
wiegend aus einer einzigen Komponente bestehen und 
f olglich eine niedrigere Homogenitat der Mischung be- 
wirken. Das bekannte Verfabren weist auch gewisse Be- 
grenzungen in bezug auf die Zusammensetzung der gewon- 
nenen Mischungen auf. So kb'nnen zum Beispiel nach dem 
bekannten Verfahren keine Pulver auf der Grundlage von 
Zirkoniumkarbid und Wolfram erhalten werden, well in- 
folge einer Umsetzung von Wolfram mit Kohlenstoff 
Wolframkarbid entsteht und dies bewirkt im Endergebnis, 
dass eine Mischung aus Zirkonium- und Wolframkarbid er- 
halten wird. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, im Ver- 
fahren zur plasmacheraischen Gewinnung eines feindisper- 
sen Beachickungsguts fur Verbundwerkstoff e bzw. Hart- 
raetalle solche Ausgangskomponenten zu verwenden und 
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diese derart einzuftibren, dass dadurcb die HomogenitSt 
des gewonnenen Beschickungsguts bei einer gleichzeiti- 
gen Vereinf achung des technologischen Prozesses und 
einer Steigerung seiner Wirtschaf tlichkeit gesteigert 
wird. 

Diese Aufgabe wird dadurch gelBst, dass im Ver- 
fatiren zur plasmachemiscben Gewinnung eines feindisper- 
sen Guts fQr Verbundwerkstof f e bzw. Hartmetalle, ent- 
haltend sauerstof freie schwerschmelzbare Metallverbin- 
dungen und Bindemetalle, durcb Einftihrung der Ausgangs- 
komponenten in einen Strom des Niedertemperatur- 
Stickstoffplasraas unter gleichzeitigem Vermi- 
schung des Reaktionsgemiscbes und durcb darauff olgende 
Kondensation der Reaktionsprodukte erf indungsgemass 
als Ausgangskoraponenten zur Gewinnung der sauerstoff- 
freien scbwerscbmelzbaren Metallverbindungen Stoffe 
verwendet werden, die im Strom eines Niedertemperatur- 
Stickstoffplasmas Karbonitride und/oder Nitride der 
Ubergangsmetalle aus der IV. bzw. der V. Gruppe des 
periodiscben Systems bilden und als Ausgangskomponenten 
zur Gewinnung der Bindemetalle Metalle bzw. Metallver- 
bindungen verwendet werden, die im Strom eines Nieder- 
temperatur-Stickstoffplasmas keine Nitride bzw. Karbo- 
nitride bilden, dabei fiihrt man die Ausgangskomponenten, 
die zur Gewinnung der Bindemetalle verwendet werden, in 

den Strom des Niedertemperatur-Stickstof fplasmas mit 

—7 —1 

einer VerzSgerung von 10 bis 10 b ein. 

Da als Ausgangskomponenten Stoffe f die im Strom 
eines Niedertemperatur-Stickstoff plasmas Karbonitride 
und/oder Nitride der Ubergangsmetalle aus der IV. bzw. 
der V. Gruppe des periodiscben Systems bilden und Metalle 
oder Metallverbindungen verwendet werden, die im Strom 
eines Niedertemperatur-Sticks toff plasmas keine Nitride 
bzw. Karbonitride bilden, ist Gewinnung eines gut ver- 
mischten f eindispersen Mehrkomponentenbescbickungsguts 
moglicb, das schwerschraelzbare Verbindungen und Binde- 
metalle enthalt und ohne zusatzlicbe Arbeitsgange zur 
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Herstellung von Verbundwerkstof f en oder Hartmetallen ver- 
wendet sein kann. 

Eine direkte Einfiihrung der Ausgangskomponenten in 
den Strom eines Niedertemperatur-Stickstof f plasmas 
5 bringt eine wesentliche Vereinf achung des technologi- 
schen Prozesses mit sick, weil dabei keine zusatzliche 
Arbeitsgange zur Aufbereitung des Ausgangsrohstoff es er- 
forderlich sind. 

Die MSglichkeit einer direkten Einfiihrung der Aus- 

10 gangsstoff e in den Strom eines Niedertemperatur-Stick- 
stof f plasmas ermSglicht es, die Wahl der Ausgangskompo- 
nenten zu erweitern, weil als Ausgangskomponenten auch 
hochfluchtige Metallverbindungen, zum Beispiel Chloride 
verwendet werden konnen. 

15 Die Einfiihrung der Ausgangskomponenten, die zur 

Gewinnung von Bindemetallen verwendet werden, mit einer 
Verzogerung von 10"^ bis lO^ 1 s schafft gunstige Be- 
dingungen zur Kondensation der 3indemetalle auf der 
Partikeloberf lache der schwerschmelzbaren Verbindungen. 

20 Dies schliesst die MSglichkeit aus, dass Agglomerate 
einzelner Komponenten des Beschickungsguts entetehen 
und fuhrt die Gewinnung eines homogeneren Pulverge- 
misches herbei. 

Diese Verteilung der Beschickungsgutkomponenten ge- 

25 wahrleisten die Gewinnung von Verbundwerkstoff en oder 

Hartmetallen, . in denen die Karbonitrid- bzw. Nitrid- 
phasen im Volumen gleichmassig verteilt und voneinander 
durch eine Trennschicht aus Bindemetallen getrennt sind. 
Eine gleichmassige Phasenverteilung in V/erkstoffen be- 

30 wirkt eine Steigerung ihrer mechanischen Eigenschaf ten. 

Ausserdem gewahrleistet die Einftihrung der Ausgangs- 
komponenten, die zur Gewinnung von Bindemetallen ver- 

—7 — 1 

wendet werden, mit einer VerzSgerung von 10 bis 10 s, 
dass sie in den Strombereich mit einer niedrigeren Tem- 
35 peratur gelangen, worin die chemischen Reaktionen, die 
eine Bildung von Karbonitriden bzw. Nitriden herbei- . 
ffihren, schon teilweise beendet sind. Dadurch wird die 
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Koglichkeit einer Verunreinigung der Bindemetalle durch 
Kohlenstoff und Stickstoff verkleinert. 

Die Einftthrung der Ausgangskomponenten, die zur 
Gewinnung der Bindemetalle verwendet werden, mit einer 
VerzSgerung kl einer als 10~ 7 s gevShrleistet keine Aus- 
fSllung der Bindemetalle auf die Partikeloberf ISche der 
schwerschmelzbaren Verbindungen und kann eine Verun- 
reinigung solcher Bindemetalle wie Wolfram, Molybdan 
durch Beimengungen ihrer Karbide und Nitride bewirken. 
Dies ist darauf zuriickzuf iihren, dass bei den so kurzen 
Kontaktzeiten der Komponenten mit dem Strom eine Ver- 
dampfung und eine Zersetzung der Stoffe nocb nicht 
beendet ist, die im Stickstoff plasma Karbonitride 
und Nitride bilden. 

Die Binfuhrung der Ausgangskomponenten, die zur 
Gewinnung der Bindemetalle verwendet werden, mit einer 
VerzBgerung ttber lO"" 1 s bewirkt, dass die Ausgangs- 
stoffe in einen Strombereich gelangen, dessen Temperatur 
unter der Zersetzungs- bzw. Siedetemperatur der Ausgangs- 
komponenten liegt. In Verbindung damit wird die Reinheit 
des Beschickungsguts herabgesetzt und die Partikelab- 
messungen der Bindemetalle nehmen zu. 

Bei der erf indungegemassen Gewinnung eines feindis- 
persen Beschickungsguts fiir Verbundwerkstof f e bzw* Hart- 
metalle ist es zweckmassig, als Ausgangsstof f e, die in 
einem Niedertemperatur-Stickstoffplasma Karbonitride 
der Ubergangsmetalle bilden, Kohlenwasserstof f und wenig- 
stens einen Stoff zu verwenden, der aus einer Gruppe zu 
wahlen ist, bestehend aus Titan, Zirkon, Hafnium, Niob, 
Tantal, Vanadium, Chlorid bzw. Oxid der genannten Me- 
talle, well die genannten Metalle bzw. deren Verbindun- 
gen bei einer Umsetzung mit Kohlenwass erst off ver- 
bindungen Karbonitride bilden, die in aggressiven Medien 
bestandig sind und gleichzeitig eine grossere Plastizi- 
tatim Vergleich zu den Karbiden derselben Metalle aufweisen. 

Ausserdem ist es erf indungsgemass zweckmassig, als 
Kohl enwasserst off verbindung teethan, 3utan, Propan bzw. 
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Benzin zu verwenden, die eine hohe Ausbeute an Karbo- 
nitriden erzielen lassen. Praktisch kann man als eine 
Kohlenwasserstoffverbindung beliebige fliissige und 
gasfBrmige gesattigte, ungesattigte und aromatische 
Kohlenwasserstoffe verwenden* 

Zur erfindungsgemassen Gewinnung eines feindisper- 
sen Beschickungsgut fur Verbundwerkstof f e ist es 
zweckmassig, als Ausgangsstoff e, die in einem Nieder- 
temperatur-Stickstof f plasma Nitride von Ubergangs- 
meta-llen bilden, wenigstens einen Stoff zu verwenden, 
der aus einer Gruppe zu wShlen ist, bestehend aus Titan, 
Zirkon, Hafnium, Niob, Tantal, Vanadium bzw. Chlorid 
der genannten Metalle. Nitride der genannten Metalle 
bzw. deren feste Losungen haben eine niedrigere Harte 
als Karbide bzw. Karbonitride, doch eie Ubertreffen 
diese in bezug auf die Plastizitat und weisen auch eine 
hohe Zersetzungstemperatur^P^ine Bestandigkeit in ag- 
gressiven Medien auf , was ihre breite Anwendung in Ver- 
bundwerkstof fen sicherstellt . 

Es ist zweckmassig, zur Durchf Ehrung der vorlie- 
genden Erf indung als Metalle bzw* deren Verbindungen, 
die im Strom eines Niedertemperatur-Stickstof f plasmas 
keine Nitride bzw. Karbonitride bildeni wenigstens 
einen Stoff zu verwenden, der aus einer Gruppe zu wah- 
len ist, bestehend aus Wolfram, Molybdan, Eisen, Nickel, 
Kobalt, Kupfer, Chlorid, Oxid bzw. Karbonyl der ge- 
nannten Metalle. 

Die Wahl der genannten Metalle bzw. deren Verbin- 
dungen ist dadurch zu erklaren, dass sie im Strom 
eines Niedertemperatur-Stickstof f plasmas feindisperse 
Metallpulver mit solchen physikalisch-chemischen Eigen- 
schaften bilden, die eine zuverlassige Bindung an der 
Grenze von Phasen sicherstellen, die zum Bestand von 
Verbundstoffpulvern bzw, Hartmetallen gehoren. Die ge- 
nannten Metalle und deren Verbindungen konnen in ver- 
schiedenen PCombinationen verwendet werden. 

Wenn als Ausgangskomponenten Metallchloride ver- 
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wendet werden, ist es zweckmassig, in den Strom 'eines 
Niedertemperatur-Stickst off plasmas zusatzlich Wasser- 
stoff einzufiihren. 

Die Anwendung von Wasserstoff ist zur vollkommenen Re- 
duktion v^pn Metallchloriden erf orderlich. Nur bei einem 
bedeutenden Wasserstoff ttberschuss findet eine vollkomms- 
ne Reduktion der Metallchloride statt und folglich wird 
eine hohe Ausbeute an. Karbonitriden, Nitriden und 
Bindemetallen erzielt. 

Nach dem vorliegenden Verfahren gewinnt man unter 
anderem f eindisperses Beschickungsgut f enthaltend drei 
Komponenten: Karbonitride und Nitride der Ubergangs- 
metalle sowie Bindemetalle. Eine unbedingte Voraus- 
setzung zur gemeinsamen Gewinnung von Karbonitriden 
und Nitriden der TJbergangsmetalle besteht in der Ein- 
fiihrung in den Strom eines Niedertemperatur-Stickstoff- 
plasmas einer bestimmten Menge einer Kohlenwasserstoff- 
verbindung, wobei in der Abhangigkeit von Einfuhrungs- 
bedingungen und von der Konzentration der Ko blenwass er- 
st of f verbindung feindisperse BeschickungsgUter mit ver- 
schiedenen Verhaltnissen von Karbonitriden und Nitriden 
der Ubergangsmetalle gewonnen werden. Werkstoffe, die 
aus solchen komplizierten, aus drei Komponenten be- 
stehenden Beschickungsgtitern gewonnen werden, weisen 
gleichzeitig solche Eigenschaf ten von Karbonitriden und 
Nitriden, wie eine hohe Verschleissf estigkeit , Hfirte 
und Plastizitat auf • 

Die weiteren Ziele und Vorteile der Erfindung wer- 
den aus der nachstehenden ausf iihrlichen Beschreibung 
des Verfahrens zur plasmachemischen Gewinnung eines 
feindispersen Beschickungsguts und seinenAusftihrungs- 
beispielen ersichtlich. 

Als Ausgangskomponenten zur Gewinnung eines fein- 
dispersen Beschickungsguts verwendet man zweckmfissig 
Pulver der entsprechenden Reinmetalle mit Partikelabmes- 
sungen von 20 bis 50 jum bzw. der en Oxide mit Partikel- 
abmessungen von 10-40 jum, weil diese Partikelabmessun- 



gen der Ausgangspulver deren voile Verdampfung im Strom 
eines Niedertemperatur-Stickstoff plasmas sicheretellen. 
Dabei verwendet man zweckmassig solcbe Pulver, deren 
Partikelabmessungen sich voneinander nicht mebr, als um 
10 pra unterscheiden. 

Wenn man als Ausgangskomponenten Metallcbloride 
verwendet, 1st es zweckmassig, diese vorher in den dampf- 
formigen Zustand zu bring en, was deren Dosierung er- 
leichtert und eine gleicbmassige EinfCIbrung in den 
Plasmastrom sicherstellt. 

Erfindungsgemass wird das feindisperse Bescbickungs- 
gut fttr Verbundwerk stoffe bzw. Hartmetalle im Strom eines 
Niedertemperatur-Stickstoff plasmas gewonnen, das durcb 
eine Sticks t of ferbitzung in Spezialeinrichtungen und 
zwar in Licbtbogen-, HP- bzw. UHF-Plasmatronen bis auf 
eine mittlere Massentemperatur von 3000 bis 7000 K er- 
zeugt wird. Die Wahl eines Verfabrens zur Gaserbitzung 
wird im wesentlichen durcb die verwendeten Ausgangs- 
stoffe und Anf orderungen bestimmt, die an die Reinheit 
des gewonnenen Bescbickungsguts gestellt werden. 

Die Licbtbogen-Plasmatronen weisen einen bohen 
Wirkungsgrad, eine bobe Stromgeschwindigkeit und folg- 
licb eine kurze Kontaktzeit der eingefttbrten Stoffe mit 
dem Strom auf • 

Das Niedertemperaturplasma, das mit Hilfe von HP- 
bzw. UHF-Plasmatronen erzeugt wird, weist ein grosses 
Plasmavolumen, kleine Stromgescbwindigkeiten und folg- 
licb grosse Kontaktzeiten der eingefubrten Stoffe mit 
dem Strom auf, wodurcb die Bedingungen einer Zersetzung 
bzw. einer Verdampfung dieser Stoffe verbessert werden. 
Ausserdem sind in diesen Plasmatronen keine Elektroden 
vorbanden. Dies stellt eine grosse Stromreinbeit des 
Niederteraperaturplasmas sicher, aber der Wirkungsgrad 
dieser Plasmatronen ist niedriger, als jener der Licbt- 
bogen-Plasmatronen. 

Polglicb sind die Licbtbogen-Plasmatronen fiir eine 
Stickstoff erbitzung bei der Gewinnung f eindisperser 
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Beschickungsguter aus hochfluchtigen Verbindungen, die 
eine niedrige Siede- bzw. Zersetzungstemperatur auf- 
weisen, sowie in jjenen Fallen zweckmassig einzusetzen, 
wenn keine hone Anf orderungen an die Reinheit des Be- 
schickungsguts gestellt werden. Die HP- und die UHF- 
Plasmatronen sind ' zweckmassig zur Stickstof f erhitzung 
bei der Gewinnung f eindisperser 3eschickungsgiiter mit 
einer hohen Reinheit sowie dann einzusetzen, wenn als 
Auegangsstoffe schwerschmelzbare Metalle und deren 

Oxide verwendet werden. 

Erf indungsgemass wird der erzeugte Strom des Nieder- 
temperatur-Stickstoffplasmas in einen zylindrischen Reak- 
tor geleitet, in dessen Oberteil KanSle zur Einfuhrung 
mit Hilfe eines Transportgases von Stoffen vorgesehen 
sind, die im Stickstof f plasma Karbonitride und Nitride 
der Ubergangsmetalle aus der IV. und der V. Gruppe des 
periodischen Systems bilden. 

Zur Gewinnung f eindisperser Beschickungsguter, ent- 
haltend Karbonitride, funrt man uber diese KanSle in den 
Strom des Niedertemperatur-Stickstof fplasmas Pulver der 
Ubergangsmetalle aus der IV. und der V. Gruppe bzw. 
ihre Oxide zusammen mit Kohlenwasserstof f en oder vorher 
vermischte Dampfe von Chloriden dieser Wetalle mit Was- 
serstoff und Kohlenwasserstof fen ein. 

Zur Gewinnung f eindisperser Beschickungsguter, ent- 
haltend Nitride, fuhrt man uber diese Kanale in den 
Strom des Niedertemperatur-Stickstoffplasmas Pulver der 
Ubergangsmetalle aus der IV. und der V. Gruppe bzw. 
Dampfe von Chloriden dieser Metalle zusammen mit Was- 

serstoff ein. 

Dabei sind die Ausgangsstof f e mit einer Geschwin- 
digkeit einzufiihren, die ein Eindringen dieser Stoffe 
in den Zentralbereich des Niedertemperaturplasmas 
sicherstellt, worin die gUnstigsten Bedingungen zur 
schnellen Erhitzung, • Zersetzung bzw. Verdampfung der 
Ausgangsstoffe existieren, was zur Bildung von Karbo- 
nitriden und Nitriden in Form eines f eindispersen 
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Pulvers erf orderlich ist. 

Des weiteren sind in der Stromrichtung des tfiedertem- 
peratur-Stickstoffplasmas im Reaktor Kan&le zur Einfuhrung 
von Stoffen mit Hilfe eines rransportgases vorgeseken, 
5 die im Strom eines Niedertemperatur-Sticks toff plasmas 
3indemetalle bilden. 

Der Abstand zwischen den Kanalen zur Einftthrung 
der Stoffe, die im Strom Karbonitride und Nitride bilden, 
und der Stoffe, die im Strom Bindemetalle bilden, ist 

10 durch die Geschwindigkeit . des Plasmastroms und dure h die 
VerzSgerungszeit bestimmt. 

Die erf orderliche Verzogerung bei der Einfflhrung. 
der Stoffe, die im Strom eines Niedertemperatur-Stickstof f- 
plasmas Bindemetalle bilden, wird dadurch sichergestellt , 

15 dass der Abstand zwischen den Kanalen zur Stoffeinfuh- 
rung so bemessen wird, damit er vom Plasmastrom in der 
vorgegebenen VerzSgerungszeit zurtickgelegt wird* Fttr 
eine Anderung der Verzogerung andert man den Abstand 
zwischen den Kanalen zur Einfiihrung der Ausgangsstoff e 

20 und die Stromgeschwindigkeit des Niedertemperatur- 
Sticks toff plasmas. Uber die genannten Kanale fuhrt man 
"mit ililfe eines Iransportgases (Stickstoff) in den 
Strom des Niedertemperaturplasmas Pulver von Wolfram, 
Molybdan, Eisen, Nickel, Kobalt, Kupfer, deren Karbonyle 

25 oder zusammen mit Wasserstoff , deren Chloride bzw. Oxide. 
Im Strom des Niedertemperatur-Stickstoff plasmas findet 
eine Erhitzung, Zersetzung bzw. Verdampfung dieser 
Stoffe unter darauf f olgender Kondensation der Binde- 
metalle auf den Karbonitrid- und Nitridpartikeln statt. 

30 Des weiteren werden Produkte der Umsetzung 

aus dem Reaktor zur Kiihlung in 7/armetauscher einge- 
fuhrt. Danach werden feste Produkte in Form eines fein- 
dispersen Beschickungsguts auf der Oberflache von 
Schlauchf iltern aufgefangen. 

35 Die chemische und die Phasenzusammensetzung des 

gewonnenen f eindispersen Beschickungsguts ermittelt 
man nach den bekannten Verfahren der chemise hen und der 
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Rontgenanalyse. Die Form, die Abmessungen una die Struk- 
tur der Partikeln ermittelt man nach dem Verfahren der 
Elektronenmikroskopie. 

Die nach dem vorstehend dargelegten Verfahren ge- 
5 wonnenen f eindispersen Beschickungsgiiter , bestehend aus 
Karbonitriden und/oder Nitriden der Ubergangsmetalle 
aus der IV. und der V.Gruppe des periodischen Systems 
und den Bindemetallen haben im wesentlichen Fartikel- 
abmessungen von 0,01 bis 0,1 jtun. Die Karbonitrid- und 

10 Nitridpartikeln der Ubergangsmetalle weisen eine regel- 
maBige Wurfelform auf . Dabei befinden sich Bindemetalle 
auf der Oberflache der Karbonitrid- und Nitridpartikeln, 
wodurch eine hohe Homogenitat des f eindispersen Be- 
schickungsguts sichergestellt ist. Bine hohe Dispersi- 

15 tSt und eine Homogenitat des Beschickungsguts ermBg- 
licht es, die Tempera tur seines Sinterns bei der Her- 
stellung von Erzeugnissen nach den Verfahren der Pulver- 
metallurgie auf 470 bis 570 K sinken zu laaaen. Dabei 
haben die erzeugten Stoffe eine feinkornige Struktur, 

20 was ihre physikalisch-mechanische und physikalisch- 
chemische Eigenschaf ten verbessert. 

Beispiel 1 

Titanpulver mit Partikelabmessungen von 40 bis 
50 jum fiihrt man aus Dosiervorrichtungen zusammen mit 
25 dem gasf ormigen Methan mit Hilf e eines Transportgases 
(Stickstoff ) in einen Bereich des Kiedertemperatur- 
Stickstoffplasmas einer Hochfrequenzentladimg ein, der 
eine mittlere Mas sent emperatur von 6000 K aufweist. Die 
Leistung des HF-Generators betragt 60 kW. Der Verbrauch 
30 am plasmabildenden Gas-Stickstoff betragt 11 kg/h, an 
Titanpulver 1,5 kg/h, an Methan 0,071 kg/h. 

Mit einer VerzSgerung von 10~^ s f uhrt man in den 
Strom mit Hilfe eines Transportgases Nickelpulver mit 
Partikelabmessungen von 40 bis 50 jvaa ein. Der Ver- 
35 brauch an Nickelpulver betragt 0,47 kg/h. 

Das Reaktionsgemisch wird aus dem Reaktor in einen 
V/armetauscher geleitet, worin Reaktionsprodukte bis auf 
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eine Temperatur von 300 K abgekiihlt werden. Peste Pro- 
dukte werden auf der OberflSche eines Schlauchf liters 

aufgefangen. 

Das Produkt des Processes 1st nach Daten exner 
Rontgenanalyse ein Titankarbonitrid- und Nickelpulver 
mit folgender chemischen Zusammensetzung (in Mas- 

sen -%) s 

Titan - 61,6 

Nickel - 20 .0 

Stickstoff - 14,4 

Kohlenstoff allgemein - 3,4 
Kohl enst off ungebunden - 0,1. 
Das gewonnene Produkt stellt ein f eindisperses homo- 
genes Beschickungsgut mit Partikelabmessungen von 0,02 

bis 0,1 jum dar. 

' Beispiel 2 

Titanpulver mit Partikelabmessungen von 40 bis 
50 /um und gasformiges Propan fiihrt man zusammen in 
einen 3ereich des Niedertemperatur-Stickstof fplasraas 
einer Hochfrequenzentladung ein, der eine mittlere 
Wassentemperatur von 5600 K hat. Die Leistung des Genera- 
tors tctragt 55 kw, der verbrauch an plasmabildendem Gas- 
Stickstoff 10,0 kg/h, Propan 0,173 kg/h, Titan 1,2 kg/h. 

Hit einer Verzogerung von lO -1 s fiihrt man in den 
Strom Nickelkarbonyl ein. Die Reaktionsprodukte werden 
abgekiihlt und auf der OberflSche eines Schlauchf ilt ers 

aufgefangen. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,1 jum besteht nach 
Daten einer Rb'ntgenanalyse aus Titankarbonitrid und 
Nickel. Nach Daten einer chemischen Analyse enthSlt das 
Beschickungsgut (in Massen-%) t Titan - 70,2; Nickel - 
10,4; Stickstoff - 10.1, Kohlenstoff allgemein - 9,4; 
Kohlenstoff ungebunden - 0,5. 

Beispiel 3 

Titanpulver und gasformiges Butan fiihrt man zu- 
sammen in einen Bereich des Niedertemperatur-Stickstoff- 
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plasmas ein, der eine mittlere Massentemperatur von 
6300 K hat. Die Generatorleistung betragt 65 kV/, der 
Verbrauch am plasmabildenden Gas-Stickstof f 9*5 kg/h, 
Butan 0,14 kg/h, Titan 1,8 kg/hi. 
5 Hit einer Verzogerung von 10~ 3 s fiihrt man in den 

Strom eine Mischung von "Nickel- und Molybdankarbonylen, 
deren Verbrauch 1,2 bzw, O f 39 kg/h betragt. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0*01 bis 0,1 jum besteht aus 
10 Titankarbonitrid, Hickel und Molybdan und enthalt (in 

Massen-%)- Titan - 62,4; Nickel - 14,9; Molybdan - 4,7; 
Stickstoff - 10,8; Kohlenstoff allgemein - 6,6; Kohlen- 
stoff ungebunden - 0,3* 

Beispiel 4 

15 Titanpulver und Me than fiihrt man zusammen in den 

Strom eines Kiedertemperatur-Stickstof f plasmas mit einer 
mittleren Massentemperatur von 5600 K ein. Der Verbrauch 
an Titan betragt 1,4 kg/h, Methan 0,22 kg/h. 

In den Strom wird mit einer Verzogerung von 10"^ s 

20 V/olframkarbonyl bei einem Verbrauch von 0,60 kg/h einge- 
fiihrt. 

Das gewonnene feindisperse homogene 3eschickungsgut 
mit Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,1 yum besteht aus 
Titankarbonitrid und Wolfram und enthalt chemische Ble- 
25 mente in den f olgenden Kengen (in Massen-%) • Titan - 66,7; 
Wolfram - 14,4; Stickstoff - 9,5; Kohlenstoff allgemein - 
8,9; Kohlenstoff ungebunden - 0,5* 

Beispiel 5 

Zirkonpulver mit Partikelabmessungen von 30 bis 

30 40 jum und Propan fiihrt man in einen Berjeich des Nieder- 

temperatur-Stickstoff plasmas ein, der eine mittlere 

Massentemperatur von 6200 K hat. Der Verbrauch an Zirkon 

betragt 1,3 kg/h, Propan 0,08 kg/h, Stickstoff 9,5 kg/h. 

—4 

Mit einer Verzogerung von 10 ^ s fiihrt man in den 
35 Strom Eisenpulver mit Partikelabmessungen von 40 bis 
50 jum ein. 

Das gewonnene feindisperse homogene 3eschickungsgut 
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mit Partikelabmessungen von 0,04 bis 0,1 /urn bestetit 
aus Zirkonkarbonitrid und Eisen und weist die folgende 
chemisctie Zusammensetzung (in Massen-%) auf : Zirkon - 
52,2; Eisen - 39,6; Stickstoff - 4,8; Kohlenstoff all- 
5 gemein - 3,0; Kohlenstoff ungebunden - 0,2. 

Beispiel 6 

In den Strom eines Niedertemperatur-Stickstof f- 
plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6500 K 
hat, fuhrt man Hafniumpulver und Methan ein, „ 
10 der en Verbrauch 1,0 bzw. 0,03 kg/h betragt. 

Mit einer Verzogerung von 10 -1 s fEhrt man in den 
Strom Kobaltkarbonyl (Verbrauch - 0,34 kg/h) ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,05 bis 0,1 jam besteht aus 
15 Hafniumkarbonitrid und Kobalt. Das Beschickungsgut hat 
die folgende chemisette Zusammensetzung (in Massen-%) • 
Hafnium - 83,7; Kobalt - 9,5; Stickstoff - 4,6; Kohlen- 
stoff allgemein - 1,8; Kohlenstoff ungebunden - 0,1. 
Beispiel 7 

20 I** den Strom eines Hiedertemperatur-Stickstof f- 

plasmas mit einer mittleren Massentemperatur von 5800 K 
fuhrt man Variadiuinpulver und Propan an (Verbrauch 1,6 
bzw. 0,24 kg/h). 

—7 

Mit einer VerzSgerung von 10 ' s fuhrt man in den 
25 Strom Molybdanpulver ein (Verbrauch - 0,22 kg/h). 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,05 bis 0,1 jum besteht aus 
dem kubischen Vanadiumkarbonitrid und MolybdSn. Die 
chemische Zusammensetzung des Beschickungsgut s (in Mas- 
30 sen-#) ? Vanadium - 71,4; Molybdan - 9,6; Stickstoff - 
9,8; Kohlenstoff allgemein - 8,7; Kohlenstoff ungebun- 
den - 0,3. 

Beispiel 8 

In den Strom eines Niedertemperatur-Stickstof f- 
35 plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6300 K 
hat, fuhrt man Wiobpulver (Partikelabmessungen von 40 
bis 50 turn) und Kethan ein, deren verbrauch 1,2 bzw. 
0,02 kg/h betragt. 
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Hit einer VerzSgerung von 10" s in bezug auf die 
Niobeinftihrung fuhrt man in den Strom Vfolf ramkarbonyl 
in einer Menge von 0,46 kg/h ein. 

Itn prozefi wird ein f eindisperses Beschickungsgut 
gewonnen, enthaltend kubisches Niobkarbonitrid und 
Wolfram. Die chemische Zusammensetzung dee Beschickungs- 
guts (in Maesen-SS) : Niob - 73,8; Wolfram - 14,8; 
Stickstoff - 10,0; ^Kohlenstoff allgemein - 1,0; Koh- 
lenstoff ungebunden - 0,1. 

Beiapiel 9 

In den Strom eines Niedertemperatur-Stickstoff- 
plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6400 K 
aufweist, fuhrt man Tantalpulver (Verbrauch 1,0 kg/h) 
und Propan (Verbrauch 0,08 kg/h) ein. 

Mit einer Verzogerung von 10~^ s fEhrt man in den 
Strom Kobaltpulver in einer Menge von 0,20 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,04 bis 0,1 jum besteht aus 
kubischem Tantalkarbonitrid und Kobalt. Die chemische 
Zusammensetzung des Beschickungsguts (in L!assen-5S) • 
Tantal - 79,7; Kobalt - 14,4; Stickstoff - 0,6; Kohlen- 
stoff allgemein - 5,0; Kohlenstoff ungebunden - 0,3. 
Beispiel 10 

In den Strom eines Niedertemperatur-Stickstoff- 
plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6200 K 
hat, fuhrt man Titandioxidpulver (Verbrauch 1,6 kg/h) 
und Propan (Verbrauch 0,73 kg/h) ein. 

Mit einer VerzSgerung von 10~^ s fuhrt man in den 
Strom Nickeloxid in einer Menge von 0,17 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,02 bis 0,1 jam besteht aus 
Titankarbonitrid und Nickel. Die chemische Zusammen- 
setzung des Beschickungsguts (in Massen-56) r Titan - 70,6; 
Nickel -9,4; Stickstoff - 7,2; Kohlenstoff allgemein - 
9,2; Kohlenstoff ungebunden - 0,4; Sauerstoff- 3,6. 

Beispiel 11 

In den Strom eines Kiedertemperatur-Stickstof f- 
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plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6000 K 
hat, fuhrt man Titanpulver ein. 

Mit einer VerzSgerung von 10~ 2 s fiihrt man in 
den Strom Kobaltkarbonyl ein. Der Verbrauch an Titan 
betragt 1,2 kg/h, an Kobaltkarbonyl 0,8 kg/h. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,1 JUm besteht aus 
Titannitrid und Kobalt. Die chemisette Zusammensetzung 
des Beschickangsguts (in Massen-% )• Titan - 52,9; Ko- 
balt - 30,3; Stickstoff - 16,7- 

Beispiel 12 

In den Strom eines Niedertemperatur-Stiekstof f- 
plasmas, der eine mittlere Mass en temp era tur von 6200 K 
hat, fuhrt man Zirkonpulver ein. 

Kit einer VerzSgerung von 10"^ s fuhrt man in den 
Strom Nickel- und Molybdanpulver ein. Der Verbrauch an 
Zirkonpulver betragt 1,2 kg/h, an ITickel 0,3 kg/h, an 
MolybdSn 0,1 kg/h. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,03 bis 0,1 jum besteht aus 
Zirkonnitrid, Eickel und Molybdan. Die chemische Zusam- 
■ messet zuns des Beschickuns'sgUts ' *( in Kassen-Sa) : Zirkoh - ' 
67; Nickel -16,8; I.Iolybdan - 5,6; Stickstoff - 10,5. 
Beispiel 13 

In den Strom eines Hiedertemperatur-Stickstof f- 
plasmas, der eine mittlere Massentemperatur von 6200 K 
hat, fiihrt man Titan- und ITiobpulver und Propan in 
Mengen 0,80 bzw. 0,43 und 0,16 kg/h ein. 

Kit einer VerzBgerung von 10~ 4 s fuhrt man in den 
Strom Eisenpulver in einer Menge von 0,51 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse 3eschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,1 jam besteht aus ^ren 
f est en LBsung der Titan- und Ifiobkarbonitride und aus 
Eieen. Die chemische Zusammensetzung des Beschickungs- 
guts (in Massen-%) : Titan - 40,3; Niob - 19,5; Stickstoff 
7,4; Kohlenstoff allgemein - 6,7; Kohlenstoff ungebun- 
den - 0,4; Eisen - 25,6. 
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Beispiel 14 

In den Strom eines Hiedertemperatur-Stickstoff- 
plasmas, der eine raittlere Massentemperatur von 6000 K 
hat, fiihrt man getrennt Titanpulver (Verbrauch 1,6 kg/h) 
und Propan (Verbrauch 0,1 kg/h) ein. 

Hit einer Verzogerung von 10 _1 s fiihrt man in den 
Strom Molybdankarbonyl in einer Menge von 1,32 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
PartikelabmesBungen von 0,01 bis 0,1 yum besteht aus 
Titankarbonitrid, Titannitrid und Molybdan. Die chemi- 
sche Zusammensetzung des Beschickungsguts (in Massen-%) : 
Titan - 64,1; Molybdan - 18,0; Stickstoff - 14,1; Kohlen- 
stoff allgemein - 3,4; Kohlenstoff ungebunden - 0,1. 

Beispiel 15 

Titantetrachlorid im dampf f Srmigen Zustand zusammen 
mit Propan fiihrt man mit Hilfe eines Transportgases 
(Wasserstoff ) in einen Bereich des Niederteraperatur- 
Stickstoffplasmas einer UHF-Entladung ein, der eine 
mittlere Massentemperatur von 4500 K aufweist. Der Ver- 
brauch am plasmabildenden Gas -Stickstoff betragt 2 kg/h, 
an Titantetrachlorid 0,06 kg/h, an Propan 0,0023 kg/h, 
an '.Vasserstoff 0,05 kg/h. 

Mit einer Verzogerung von 10"^ s fiihrt man in den 
Strom Molybdankarbonyl in einer Menge von 0,006 kg/h 
ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,06 jum besteht aus 
Titankarbonitrid und Molybdan. Die chemische Zusammen- 
setzung des Beschickungsguts (in Massen-^): Titan - 69,8; 
Molybdan - 10,2; Stickstoff - 9,8; Kohlenstoff allge- 
mein - 9,5; Kohlenstoff ungebunden - 0,7- 

Beispiel 16 

Titantetrachlorid im dampff Srmigen Zustand fiihrt 
man zusammen mit Propan mit Hilfe eines Transportgases 
(Wasserstoff ) in einen Bereich des Niedertemperatur- 
Stickstoff plasmas einer UHP-Entladung ein, der eine 
mittlere Massentemperatur von 4500 K hat. Der Verbrauch 
an Stickstoff betragt 2 kg/h, an Pitantetrachlorid - 
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0,06 kg/h, an Propan - 0,0023 kg/h, an Wasserstoff - 
0,05 kg/h. 

Mit einer Verzogerung von 10"* 1 s fuhrt man in den 
Strom Nickelkarbonyl in einer Menge von 0,0098 kg/h 
5 ein. 

Das gevvonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,08 jum besteht aus 
Titankarbonitrid und Nickel. Die chemische Zusammen- 
setzung des Beschickungsguts (in Massen-%) * Titan - 
10 66,3; Nickel - 14,8; Stickstoff - 9,5; Kohlenstoff all- 
gemein - 8,8; Kohlenstoff ungebunden - 0,4. 

Beispiel 17 

Den Prozess fuhrt man ahnlich dem Beispiel 15 , 
aber gleichzeitig mit Molybdankarbonyl (Verbrauch 
15 0,0071 kg/h) fuhrt man in den Strom Hickelkarbonyl 
(Verbrauch 0,0068 kg/h) ein. 

Das gevvonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,08 jum besteht aus 
Titankarbonitrid, Molybdan und Ilickel. Die chemische Zu- 
20 sammensetzung des Beschickungsguts (in Llassen->S) : Titan - 
61,8; JolybdSn - 10,7; Nickel - 9,3; Stickstoff - 8,9; 
Kohlenstoff allgemein -8,3; Kohlenstoff ungebunden - 0,5. 

Beispiel 18 

Den Prozess fuhrt man ahnlich dem Beispiel 15, 
25 aber anstelle von Molybdankarbonyl fuhrt man mit einer 
Verzogerung von 10~** s in den Strom Wolf ramkarbonyl in 
einer Menge von 0,0052 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,08 /urn besteht aus 
30 Titankarbonitrid und Wolfram. Die chemische Zusammen- 

setzung des Beschickungsguts (in Massen-#) • Titan - 67*9; 
Wolfram - 12,4; Stickstoff - 13,7; Kohlenstoff allge- 
mein - 5,4; Kohlenstoff ungebunden - 0,3. 

Beispiel 19 

35 Titantetrachloridlosung in Benzin ftfhrt man in 

einen Bereich des Niedertemperatur-Stickstof f plasmas 
einer Bogenentladung mit Wasserstof f zugabe .ein der 
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eine inittlere LSassentemperatur von 3700 K hat. Der 
Verbrauch an Sticketoff betragt 0,49 kg/k, an Vas a er- 
st off 0,29 kg/h, an Titantetrachlorid 2,5 kg/h, an 
Benzin 0,08 kg/h. 
5 Hit einer Verzogerung von 2-10~ 2 s fuhrt man in 

den Strom mit Hilfe von Wasserstoff Wolf ramchlorid in 
einer Menge von 0,48 kg/h ein. 

Das gewonnene feindisperse Beschickungsgut mit 
Partikelabmessungen von 0,01 bis 0,1 jam besteht aus 

10 Titankarbonitrid und Wolfram. Die chemise he Zusammen- 
setzung des Beschickungsguts (in Massen-%) : Titan - 
60,9; Wolfram - 21,9; Stickstoff - 10,2; Kohlenstoff 
allgemein - 6,6; Kohlenstoff ungebunden - 0,5. 

Das erf indungsgemasse Verfahren ermoglicht es 

15 somit auf dem plasmachemischen Wege feindisperse Be- 
schickungsgut er fur Verbundwerkstof fe bzw. Hartmetalle 
zu gewinnen, die einen hohen Grad an Homogenitat und 
Dispersitat aufweisen. Das erf indungsgemasse Verfahren 
ermoglicht es, feindisperse Beschickungsguter mit ver- 

20 schiedenen Zusammenset zungen zu gewinnen, die als 

schwerschmelzbare Verbindun^en Karbonitride und/oder 
Mitride der Uber^an-zemetalle und air- BindcrirK-talle Wolf- 
ram, i.lolybdan, Eisen, ilickel, Kobalt, Kupfer enthal- 
ten. 

25 Das erf indungsgemasse Verfahren ermoglicht es, die 

Komponentenverhaltnisse des gewonnenen Beschickungsguts 

in einem weiten Bereich in Abhangigkeit von der Wahl 

der Ausgangskomponenten und den Prozessbedingungen zu 
variieren. 

30 Das erf indungsgemasse Verfahren zur Gewinnung von 

f eindispersen Beschickungsgiitern ist ein kontinuier li- 
ches,leicht steuerbares und einstufiges verfahren, was fair 
den Ubergang zu einer Grossproduktion wesentlich ist. 
Das erf indungsgemasse Verfahren ermoglicht es, 

35 f eindisperses 3eschickun*$sgut fur. Verbundwerkstof fe 

bzw. Hartmetalle unter Amvenoung ulv Aur^ncskoinponen- 
ten unter anderein von billi^en und leicht zuganglichen 
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Vcrbindungen wie Chloride der 'Jbergan^smetalle , wodurch 
die Wirtschaf tlichkeit des Verfahrens gesteigert wird. 

Ein hoher Grad der Dispersitat und der Homogeni- 
tat des gewonnenen Beschickungsguts ermSglicht es, bei 
5 der Herstellung von Erzeugnissen nach den Verfahren 

der Fulvermetallurgie den Energieaufwand beim Sintern 
des Beschickungsguts bedeutend herabzusetzen. 

Das nach dem erf indungsgemassen Verfahren gewonne- 
ne feindisperse Beschickungsgut wird zur Herstellung 

10 von Werkstoffen verwendet, die sich durch solche hoch- 
wertige physikalisch-mechanische und chemische Eigen- 
schaften auszeichnen, wie eine hohe HSrte, Verschleiss- 
festigkeit und Plastizitat, eine gesteigerte Festig- 
keit bei hohen Tempera tur en, eine chemische Bestandig- 

15 keit und eine Widerstandsf ahigkeit in bezug auf Warme- 
stofle. 

Dank diesen Eigenschaf ten finden die gewonnenen Be- 
schickungsguter zur Herstellung von i.1aschinenteilen An- 
wendunr,* die unter schweren technologischen Bedingungen 

20 arbeiten, unter anderem von Gasturbinenschauf eln , 

mischern, Ziehdiisen, Pressf onnen, Lesswerkzeugen, Zer- 
staubungsS # -iron und Feh:neidY:erkzeug-en. 

Das nach dem erf indungsgemassen Verfahren gewonne- 
ne Beschickungsgut kann auch als Koinponente fur Verbund- 

25 stoffe zum Aufbringen von verschleissf esten und chemisch 
bestandigen Uberzugen auf Erzeugnisse mit verschiedener 
Zweckbestimmung auf solchen Gebieten der Technik wie 
LCaschinen- und Werkzeugmaschinenbau, ?/erkzeugindustrie 
usw. verwendet werden. 



BAD ORIGINAL 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 



□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



BEST AVAILABLE IMAGES 




SKEWED/SLANTED IMAGES 



